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La invencidn se refiere a un procedimisn=
to para la preparacion de compuestos de oxireno ha-
ciendo reeccionar un compuesto olef{nicamente inse
turado con un hidroperdxido orgdnico en presencia
de un polimero de poliorganotitanosiloxano como ca-
talizador. ;

Se ha deserito en la patente de EZ,UU. n?
3¢351.635 que pueden prepararse compuestos de oxi-
reno por epoxidacion de compuestos olefinicamente
insaturados con hidroperdxidos orgénicos en presen-
cia de catalizadores de epoxidacidn homogéneos que
contienen titaﬁio, tales como los naftenatos y car-
bonilos de titanio y titanatos de tetra~alcohilo.

Se ha descubierto en la actualidad que la

reaccicn de epoxidacién puede ser llevada & cabo con

. une conversidn mids elevada de hidroperdxido y ma-

yor selectividad para el compuesto de oxirano utili-
zando un polimero de éoliorganotitanosiloxano como
catalizador homogéneo.

Estos polimeros térmicamente estables: con-
tienen dtomos de silicio, titanio y oxfgeno en la
cadenea molecular y son bien conocidos en la téeni-
ca. Las referencias revisadas que pueden servir de
ejemplo incluyen: (1) K.A. Andrianov, USPEKHI
KHINT,27 (11), 1257-1303 (1958), (2) K.A, Andriazov,
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USPEEHI HIMI, 26 (8), 894-922 (1957) y (3) A. Fra-

zer, "Polimeros que resisten 2ltas temperaturas®,
péginas 228-267, Wiley, 1968.

Lae estructuras de polimeros de polior—
ganotitanosiloxano son sumamente complejas y difi-
ciles de describir sin el empleo de férmulas com-
plicadas. A t{tulo de ilustracidn se representa un
polimero de poliorganotitanosiloxano sencillo me-

diante la formula:

Rﬂ i OR”
' '
R“ OR“
Jx L Jy

6n la que X ¢ y son nlmeros enteros y los zrupos R"
BON grupos orgénicos iguales o diferentes, por
ejemplo, grupos hidrocarbilo o hidrocarbilo susti-
tuldos. '

~ Sin embargo, a pésar de la complejidad
estructural los polimeros de poliorganotitanosiloxa~

no, la preparacion de tales'polfmeros es sumamente
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gencilla y consgiste en la hidrélisié de un silano
y un éster del dcido ortotitanico en proporciones
molares seleccionadas. En vista de ésto, los polf-
meros de poliorganotitanosiloxano empleados en el -
procedimiento de epoxidacién de la invencidn se
describen de la mejor manera en términos de su mé-
todo de producecion.

Segin la invencion, Se preparan compues—
tos de oxirano haciendo reaccionar un compuesto
con olef{nicamente insaturado con un hidroperdxido
orgénico en presencis de un polfimero de poliorgano-
titanosiloxano. Estos polimeros pueden obtenerse
por hidrdlisis, en soluci6ﬁ alcalina acuoss, de
uno o més ésteres aloohflicos del deido ortotité-
nico con uno o més silenos representados mediante

la formulas
(B')y 81 (X)y I

en la que R' es un grupo alcohilo que tiene de 1 a
6 étomos de carbono o un grupo arilo que tiene de

6 a 10 dtomos de carbono; X representa cloro, bro-
mo, fenoxi o alcoxi que tiene de 1 a 6 dtomos de
carbono, nes 132, mes 24 3, y la suma de n + m
es 4, o con un polimero de polisiloxano obtenido

nediante hidrdlisis de uno de tales silanos o una
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mezele de tales smilanos; esbtando comprendida la pro-
poreidn molar de dicho(s) silano(s) al (los) éster(es)
alcohflico(s) entre 15 ¢ L y 1 ¢ 1.

Los ésteres alcoh{licos del £cido ortoti=-
tanico ge reprecsutan mediante la férmula Ti(OR)4,
en 12 que R ¢s wn grupo alcohilo do 1 a 6 Stomos de
carbone proferiblemcnte. Los éstercs del dcido orto-
titanico ilustrativos incluyen, pox counsisuisnte, te-
tranctoxititanate, titanato de tetraisopropile, y
titanato de tetra-n~butilo.

b en lg

-

El grupo arilo representado por R
férmula anterior I es, préferiblemente un grupo arilo
gonoruclear, por e¢jemple, un grupo fenilo, tolilo o
xililo.

Puede obtencrse un polimerc de poliocrga-
notitanosiloxano preferido hidroligzando una mezcla
de silanos que tienen la formula (R'),Si(X) , en la
gue X es cloro o bromo y R', m, y n tienen los sig-
nificados enteriores, con un éster alcohilico del
gcido ortotitdnico. Son particularmente preferidos
los polimeros de poliorganotitanosiloxano‘obtenidos
hidrolizando une mezela de dimetildiclorcsilano
fepiltricloresilane con tetrabutoxititanato.

Son silenos adecuados dihkalosilanos tales

como dimetildiclorugilano, dietildibromosilanc, di-
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propildiclorosilano, dihexildibromosilano, difenil-
diclorosilano y ditolildibromosilano; trihalosilg-
nos tales como metiltriclorosilano, butiltribromo-
silano, feniltrieclorosilano y xililtribromosilano;

alecoxisilanos tales como dimetildimetoxisilano, di

fenildipropoxisilano y metiltributoxisilano; y fe-

noxisilanos tales como dietildifenoxisilano y dife
nildifenoxisilano. Los silanos preferidos son los
halosilands, en particulaf los dialcohildiclorosi-
lanos o dialcohildibromosilanos.

Ie hidrolisis del (los) silano(s) y el
(Los) éster(es) alcohflico(s) del dcido ortotitdni-
co se lleva & cabo en solucidn acuosa alealina, por
ejemplo una solucicn acuosa de un hidrdxido de me—
tal alcalino o une solucidn de un carbonato de me-
tal alcalino. Ia cantidad de solucidn afuose alca~
lina no es critica con tal que se encuentre presen-—
te suficiente cantidad de base para hidrolizar los
grupos halo, fenoxi o alcoxi del reactivo de sila-
no. En general, es satlisfactoria una proporcién mo-
lar de base a los grupos halo, fenoxi o alcoxi del
(los) silano(s) de 1 : 1 por lo menos, aunque se

prefieren proporcionses molares de base a grupos ha-

lo, fenoxi o alcoxl comprendidas entre 2 : Ly 6 : 1.

Le hidrdlisis se 1lleva a cabo, preferible-
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mente, en presencia de un co-disolvente orgdnico
inerte en el que es soluble el polimero de polior-
ganotitanosiloxano, es decir, un disclvente extrac-
tivo del>p01{mero-de poliorgenotitanosiloxano. Los
disolventes orgénicos preferidos incluyen-alcanos
o cicloalcanos que tienen de 6 a 15 dtomos de car-
bono, tales como hexano y ciclohexano y disolven~
tes aromdticos tales como benceno y toluenc. Las
mezclas adecuadas de agua'y co-digolvente orgénico
varfan entre 20% y 80% en volumen aproximedamente
de co~disolvente orgdnicoyentre 80% y 20% en volu-
men de agus.

Te hidrdlisis se lleva a cabo, preferi~
blements, & una temperatura comprendida entre 259C
7 2009C. '

" Ia proporcion molar de silano(s) al (los)
éster(es) alcohflico(s) del dcido ortotitdnico es-
t4 comprendida, preferibleménte, entre 10:5 y 5:1.

Como se ha indicado anteriormente el ca-
talizador de polimero de poliorganotitanosiloxano
puede prepararse>hidrolizéndé simulténeamente un
silano unico o una mezéla de diferentes ésteres al-~
coh{licos del deido ortotitanico. Alternativamente,
el silano (o mezcla de silanos) puede ser hidrolizae-

da para préducir un polimero de polisiloxano y segui-
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damente el éster alcohflico del dcido ortotiténico
(o une mezcla de tales dsteres) puede ser hidroli=-
zado con el polimero de polisiloxano previamente
formado para producir sl polfmero de poliorganoti-
tanosiloxano. S;n embargo, en cualgulier combinacidn
de reactivos o sucesidn de hidrélisis, las propor-
ciones molares de los silanos toteles y los éste-
res alcohflicos del dcido ortotiténico estédn com-
préndidas dentro de las proporciones molares ante-
riormente indicadas.

"En el procedimiento de epoxidacidn de la
invencidn solo se necesitan cantidades cataliticas
de los polimeros de poliorganotitanosiloxano. Le
cantidad de poliorganotitanosiloxano bhasada en el
hidropéréxido orgénico se encnentra preferiblemen-
te en el intervalo comprendido entre 0,001% en pe-
g0 y 100% en peso, y lo mds preferiblemente, en el
intervalo comprendido entre 0,01% y 10% en peso,.so-
bre la misma base. '

El procedimiento de la invencidn en apli-
cable, en general, & la epoxidacidn de cualquier
compuesto Qrgénico gue tenga por lo menos un doble
enlace carbono=-carbono olefinicaﬁente insaturado y
que tenge, en general, de 2 a 60 étomos de carbono,

preferiblemente de 3 & 30 dtomos de cartono. El com=
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puesto olef{nicamente insaturado puede ser acielicy,
monocielico, viefelico o policiclico, y puede ser
una monoolefina, diolefina o poliolefins. Los enla-
ces olefinicos de las diolefinas y policlefinas pue-
den ser conjugados o no conjugedos. E1l compuesto
olef{nicamente insaturado es preferiblemente un hi-
drocarburo que contiene 86lo atomos de carbono e hi-
drégeno, pero puede ser un hidrocarburo sustituido
que contenge adicionalmente grupos funcionales re-
lativemente estables gque incorporen, por ejemplo,
dtomos de ox{geno, haldgeno o nitrdgeno.

Ios compuestos olefinicamente insaturados
preferidos son algquenos que tienen de 3 a 40 dtomos
de carbono, més preferiblemente de 3 & 20 dtomos de
carbono, taleg como iso~butileno, hexeno-~3, octemno-l,
deceno~l, y, en particular, propilenc; monocolefinas
monoc{clices que tienen de 5 & 20 dtomos de carbono,
tales como ciclopenteno, ciclohexeno, metilenciclo~
hexeno y alilbenceno; hidrocarburos olefinicamente
insaturados que contienen oxigeno ¥ que poseen de
3 a 30 étomos de carbono tales como, por ejemplo,
alcohol alflico y crotilico, éter dialilico y fe-
nil-el{lico, metacrilato de etilo, acetato de alilo,
y aldehido crotonico; y alquenos sustituidos con ha-

16geno que tienen de 3 a 30 dtomos de carbono tales
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como, por ejemplo, clorurc de alilo.

El hidroperoxido orgénico puede ser cual-
gquier compuesto orgénico que tenga por lo menos un
resto de hidroperoxido, pero que estéd desprovisto
de grupos funcionales que éean reactivos habitual-
mente con hidroperdxido. Los hidroperdxidos orgd-
nicos adecuados se representan mediante la férmule

R"OCH II

en la que R" es un grupo hidrocarbilo que puede s~
tar sustituido con &tomos de haldgeno de mimero
atdmico 7 a 53 inclusive, por ejemplo, flior, clo-
ro, bromo o yodo, o con atomos de oxigeno incorpo-
rados en grupos funcionales tales como grupos hidro-
xi, hidrocarbiloxi, hidrocarboflo, hidrocarbiloxi-
carbonilo, o hidrocarboiloxi.

Son preferidos los hidroperdxidos hidro~
carbonados que tienen de 3 a 20 dtomos de carbono.
Los hidropercxidos hidrocarbonados particularmente
preferidos son hidroperdxidos secundarios y tercia-
rios que tienen hasta 10 gtomos de carﬁono, en espe-
cial hidroperdxidos de alcohilo terciario, tales co-
mo hidroperdxidos de butilo terciario e hidropercxi-
dos de amilo terciario, asi como hidroperdxidos de

aralcohilo secundarios y terciarios en los que el
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grupo hidroperoxi estd unido a un &tomo de carbono
unido directamente & un anillo aromatico, tales co-
mo hidroperdxido de alfa~metilbencilo, hidroperdzi-~
do de cumeno e hidroperdxido de tetralina,

Una realizecidn preferida del procedimien-—
to de la invencidn incluye la epoxidacidn de alque-
nos que poseen de 3 a 30 atomos de carbono, en par-
ticular propileno, con-hiérbperéxido de t-butilo o
hidroperdxido de etilbenceno,

El hidroperoxido orgénico puede preparar-
se haciendo pasar un gas -que contiene ox{geno altra—
vés del hidrocarburc correspondiente haste gque por
1o menos una parte de dicho hidroearﬁuro se convier-
te en el hidroperdxido. El hidroperéxido orgdnico
as{ producido puede ser suministrado a la reaccién
de epoxidacidn en forme de solucidn diluida o con-
centrada, en general entre el 5 y el 70% en paso,
en su hidrocarburo precursor, y en forma purificada
o sin purificer. |

Ia proporcidn molar de compuesto olefinica~
mente insaturado respecto al hidroperoxido organico
puede variar en un intérvaio‘amplio y puede emplear-
se un exceso molar o bien del compuesto olefinica-
mente insaturado o del hidfoperéxido orgénico, hase

ta de 100 : 1. En general ée prefieren las propor-
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ciones molares del compuesto olefinicamente insatu-
rado respecto al hidroperoxido organico comprendi-
das entre 50 ¢ 1 y 1 : 10, particularmente entre
20: 1 y1l: 1.

Fl procedimiento de epoxidacidén de la in-
vencion puede llevarse & cabo en disolventes o di-
luyentes liguidos a la temperatura y presion de
reaccion e inertes sustancialmente para los reﬁc-
tivos y los productos obtenidos en la misma,

Los disolventes preferidos son compues-~
tos aromaticos mononucleares tales como benceno,
tolueno, - clorobenceno, y o-diclorobenceno; y alca-
nos tales como octano, décénb y dodecano., Sin em-
bargo, puede servir de disolvente una parte del com-
puesto con insaturacion olefinica. En tal caso no
€8s necesario emplear disolvente adicional. No obs-
tante, en la mayorfa de los casos se emplea disol-~
vente afiadido y son satisfactorias cantidades has-—
ta de 20 moles de disolvente por mol de hidroperd-
xido orgénico. E1 procedimiento se efectia prefe~
riblemente en condiciones sustancialmente enhi-
dras.

Al 1levar a cabo él procedimiento de epo=
xidacion el compuesto con insaturecidn olefinica,

el hidroperdxido orgdnico, el catalizador y cual-
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quier disolvente que se emplee pueden cargarse a un
reactor o un antoclave y mantenerse en las condicio~
nes de reaccion durante el periodo de reaccidn de-
seado. Ia epoxidacidn puede efectuarse asimismo de
forma conti{nua haciendo pasar el compuesto con insa-
turacion olefinica y el -hidroperdxido orgénico, en
solucion en fase 1fquida, & través de un reactor en
el que se mantiene el catalizador. Las temperaturas
de reaccion preferidas estén comprendidas entre 02C
¥ 2002C, y lo mds preferible entre 259C y 2009C. La
reaccidn puede llevarse a cabo a presién atmosféri~
ca 0 superior a ésta. La presion precisa no es ord-
tica en tanto qud la mezcla de reaccion se mantenga
sustancislmente en fase no gaseosa. Las presiones
adecuadas var{an entre 1 atmésfera ¥ 100 atmésfe-
res.

Una vez concluida la reaccion, la mezcla
de productos se separa y los productos se recuperan
por medio de métodos convencionales tales como des—
tilacidén fraccionada, extraccidn selectiva, y fil-
tracion. El disolvente, el catalizador y el compues-
to olefinicamente imsaturado o el hidroperdxido or-
ganico sin reaccionar, pueden recircularse para su
utilizacidn posterior.

Por medio del procedimiento de la invenw
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A,

cidn pueden epoxidizarse olefinas a los dxidos de
olefina correspondientes. A titulo de ilustracidn,
el procedimiento es muy adecuado para la prepara~
¢cidn de dxido de propileno partiendc de propileno
y para epoxidigar alcohol alflico, cloruro de alilo
y diolefinas. Tos productos obtenidos son sustan-
cias de utilidad probada y muchos son compuestos
quimicos comerciales.

' Al llevar a c¢cabo el procedimiento de la
invencidn el hidroperdxido orgénico se convierte
en el correspondiente alcohol. El aleohol puede re~
cuperarse como coproducto o volverse & convertir
en ¢l hidropercxido mediante procedimientos tales
como deshidratacidn a la olefina correspondiente,
hidrogenacidén de la olefina y oxidacidén subsiguien-
te al hidroperdxido, o wediante hidrogendlisis al
hidrocarburo correspondiente seguida de oxidacion

al hidroperdxzido.
EJERPLO 1

A una mezcla agitada de 59,9 g de hidrdxi-
do sodico en 605 wl de agua y 1.290 ml de tolueno
se afiadid gota a gota una mezcla de 55 g de dimetil-
diclorosileno, 45,1 g de feniltriclorosilano y 22

g de tetrabutoxititanato. Ia reaccidn, suavemente
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exotérmica, se mantuvo a 20~-229C mediante refrigera-
cidn con azua. La capa toluénica de la mezcla de
reaccion se separd, se sec sobre sulfato magndsico,
se filtrd y se evapord obteniendo 45,2 g de polior-
5 ganotitenosiloxano en forme de liquido viscoso, de
color amarillo pdlido, con un peso molecular de
1.280 aproximadamente. '
Anglisis:~ Calculado: O, 42,9% en peso, H, 6,2% en peso
' Si, 26,1% en peso,Ti, 1,2% en peso
10 El procedimiento antes descrito es sustan~
cialmente idéntico sl indicado por K.A. Andrianov, .

Otdei Khim Nauj 798 (1956), pera la preparacion de ,

un poliorganotitenocsiloxeno por hidrdlisis conjunte
de dimetildiclorosilano y feniliriclorosilano con

15 tetrabutoxititanato, |
EJENPIO 2

Se ofectud la opoxidacidn de lwocteno con
nidroperdxido de etilbenceno, con el polimero de po~
20 liorganotitanosiloxano preparado segin se describe
on ol Ejemplo 1, como catalizador. La epoxidacidn
ge llevd a eabo cargandb 1 g del polimero, 28,5 g
de lw-ooteno, 15 c¢ de hidroperdxido de etilbenceno
(35% en peso de etilbenoceno) y 2,1 g 8e nonand como

25 diluyente, & un reactor de vidrio de 100 ml y man=-

25.5072 - 15 -
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teniendo la mezcla de reaccion a reflujo (1262C) du-
raute 2 horas. Se obtuvieron una conversidn de hi-
droperoxido de 99,7% y una seleztividad de dxido

de l-octeno de 95,4% basadas en el hidroperdxido

convertido.
EJEMPLO 3

Se efectud la epoxidacidn de l-octeno con
hidroperdxido de t-butilo, con el polfmero de po-
liorganotitanosiloxano preparado en el Ejemplo 1
como catalizador. Le epoxidacidn se llevd a cabo
cargando 1 g del polimero, 36 g de l-octeno, 4,5 g
de hidroperéxido de t-butilo y 2,1 g de nonano como
Giluyente, & un reactor de vidrio de 100 ml y man-
teniendo la mezcla de reaccion a reflujo (100-1109C)
durante 3,5 horas. Se obtuvieron une conversidn de
hidroperoxido del 83,7% y una selectividad 2 dxido
de 1-octeno de 99, 4%, vasadas en el hidroperdxido

convertido.
BJEMPTO 4

Se epoxidizd propileno con hidroperdxido
de t-butilo en preseneia de un poliorganotitencsilo-
xano como catalizador, proporcionando un buen rendi-

miento de oxido de propileno.
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La presente.solicitud que corresponde &
la presentéda en Estados Unidos de América, con fe-
cha 16 de Junio d&e 10971, bajo el Numero 153.834,
se acoge & los bensficios del Artfeulo 51 del vigen-

te Estatulo sobre Propiedad Industrial.

-~ REIVINDICACIONES -

Los puntos de invencién, propia y nueva,
Que se preéentan para que.sean objeto de esta soli~
citud de Patente de Inveﬁci6n en Espafia por VEINTE
sfios, son los siguientess '

1.~ Un procedimiento pava la preparacién
de compuestos de oxirano:que'comprende hacer reac~
clonar un compuesto olefinicemente insaturado con
un hidroperdxido organico en presencia de un polime

ro de poliorgenctitanosiloxano como catalizador.
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2.~ Un procedimiento segin la reivindica-
cién 1, en el que el polimero de poliorganotitenoc-
siloxano se obtiene por hidrdlisis, en solucidn
acuosa alcalina, de uno o mds ésteres alcohflicos
del acido ortotiténico con uno o pds silanos repre-

sentados por la formula
(R*), 81 (X)y

en la que R' e un grupo alcohilo gue tiene de 1 a
6 étomos de carbono o un grupo arilo que tiene de
6 a l0 étomos’de carbono, X representa cloro, bromo,
fenoxi o alcoxi que tienen de 1 a 6 dtomos de carbo-
no, nesl ¢ 2, mes 20 3, yla suma de nim es 4,
0 con un-polimero de polisiloxano obtenido por hi-
drdlisis de uno de tales silanos o una mezcla de ta-
ies silanos; estando comprendida la proporeidn mo-
lar de dicho(s) silano(s) rQSpecto al (a los) éster
(es) alcohflico(s) del deido ortotitdnico, entre 15:1
y 1l:1.

3.~ Un procedimiento segin la reivindica—
¢idn 2, en el que el éster alcohilico del dcido or-
totiténico tiene la fdrmulae Ti(OR)y, en la que R es
un grupo alcohilo de 1 & 6 &tomos de carbono.

4.~ Un procedimiento segin las reivindica-

ciones 2 & 3, en el que el silano es un halosilano.
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5.~ Un procedimiento segin cualquiera de
las reivindicaciones 1-4, en ol que el polimero de

poliorganctitanocsiloxano se obiiene hidrolizando

une mezela de silenos que tienen la formula (R'), Si (X)

en la que X es cloro o bromo, y R', n y m tienen
los significados indicados en la reivindicacidn 2,
con un éster aleohflico del 4cido ortotitdnico.

6.~ Un procedimiento segun cualquiers
de las reivindicaciones 2-5, en el que el grupo ari-
lo representado per R' es mononuclear.

7.~ Un procedimiento segin cualquiera
de las reivindicaciones 2-6, en el qué se ubilize
un dialcohildielorosilano o un dialeohildibromosi-
lano para preparer el polimero de poliorganititano~
glloxano., v

8.~ Un procedimiento segun cualquicra de
las reivindicaciones 1~7, en el que el polimero de
poliorganotitanosiloxano se obtiene hidrolizando
una mezcla de dimetildiclorosilano y feniltricloro-
gilano con tetrabutoxititanato.

9.~ Un procedimiento segun cualquiera de
las reivindicaciones 2~é, en el que la proporeidn
molar de le base presente en la solucidn acuosa al-
calina respecto a los grupos halo, fenoxi o alcoxi

del (los) silano(s) es, por lo menos, ds 1:l.

- 19 -
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10.- Un procedimiento segun la reivindica-

. £ ) 4 £ -
cion 9, en.el que la proporcion molax estamgompren-

dias entre:2 t'1y 6.1 1.

11l.~ TUn procedimignto segun cualguisrs

e las reivindicaciones 2-10, en el guel la hidrdlir

sis--seil‘eva a'ioa.b;o- en-’_presenc:l—a_.'ﬂe un codisolyvents
orgdnico inorte. '

12.~ Un procedimiento segin la reivindi-
cacidn 11, en el que el condisolvente orgdmico es
un alcano o un eicloalcano de 6 a 15 atomos de car~
bono o benceno ¢ folueno. 7

13.~ Un procedimiento segun cualquiera de
las reivindicaciones 2-12, en el que la reacecion
de hidrolisis se lleve a cabo @ una temperatura com-
prendidaAentre 25 y 2004cC.

14.~ Un procedimiento segin cualquiera

de las reivindicaciones 2-13, en el qe la propor-

cion molar de silano(s) respecto 2l (a los) éster(es)

alcohilico(s) del dcido ortotitdnico estd comprendi-
da entre 10 ¢ 5 y 5:l.
15.~ Un procedimiento segin cualguiera

de las reivindicaciones 1-14, en.el que la cantidad

de polimero de poliorganotitenosiloxano esté compren

dida entrz el 0,001% y el 100% en peso, basada en

el hidroperdxido orgdnico.

- 20 -
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16.~ Un proccdiviento segin la reivindi-
cacion 15, en el que la camtidad de polimero de po-
liorzanotitanosiloxane estd comprendida entre 0,01%
y 10% en peso, basada en el hidroperdxido orgéni-
co.

17.~ Un procedimiento segin cualguiera
de las reivindicaciones 1-16, en el que el compues~
to olef{nicamente insaturado tiene de 2 a 60, pre-
feriblemente do 3 & 30, &tomos de carbono.

18.~ Un procedimiento segun cualquiera
de las reivindicaciones 1~17, en el que el compues—
to olef{nicamente insaturade es un algueno de 3 &
40 gtomos de carbono, preferiblemente de 3 a 20 &to-
mos de earbono, une monoolefina monociclica de 5
a 20 dtomos de carbono, un hidrocarburo olefinica~
mente insaturado que contiene oxfgeno, de 3 a 30
dtomos de carbono o un alqueno susbtitwido con hald-
geno, de 3 a 30 atomos de carbono.

19.~ Un procedimiento segun cualgquiera
de las reivindicaciones 1-18, en el que el hidrope-
roxido organico es un hidroperdxido hidrocarbonedo
de 3 a 20 4tomos de carbono.

20.~ Un procedimiento segin cualquiers
de las reivindicazeciones 1-19, en sl que el hidrope-

réxido orgdnico es un hidroperdxidc hidrocarbonado
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secundario o terciario de hasta 10 4tomos de carbo-
no.

2.~ Un pro&édimieﬁto segun cualquiera
de las reivindicaciones 1-20, en el que el hidro-
percxido orgdnico es un hidroperdxido alcohilico
terciario o un hidroperéxido aralcohilico terciario
en el que el grupo hidroperoxi estd unido a un &to-
mo de carbono enlazado directamente & un anillo
aromatico.

22.~ Un procedimisnto segun cualguiera
de las reivindicaciones 1-21, en el que el compuesw
to olef{nicamente insaturado es un alqueno de 3 a
30 dtomos de carbono, y el hidroperdxido orgdnico
es hidroperdxido de t~butilo o hidroperdxido de
etilbencenoc.

23.~ Un procedimiento segun la reivindi-
cacién 22, en el que el algueno es propilenoc.

24.- Un procedimiento segin cualquiera
de las reivindicaciones 1-23, en el que la propor-
cion molar de compuesto olefinicamente insaturado
respecto a hidroperdxido orgénico estd comprendidg
entre 50 : 1y 1 : 10,

25.~ Un procedimiento segin la reivindi-
cacidn 24, en ¢l que la proporcidn molar estd com-—

prendida entre 20 ¢ 1 y 1 : 1.
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26.~ Un procedimiento segun cualquiera de
las reivindicaciones 1-25, en el que la reaccidn
entre el compuesto olef{nicamente insaturado y el
hidroperdxido orgénico se lleva & cabo & una tem-
peratura comprendida entre 0°C y 200¢C, en particu-
lar entre 25¢C y 2009C.

27.- Un procedimiento para la preparacidn
de compuestos de oxirano.

Tal y como se ha descrito en la Memoria
que antdcede y para los fines que se han especifi=-
cado.

Este Memoria consta de veintitres hojas
esoritas a mdquina por une sola de sus caras.

14 JUN, 1972

Madrid,
POA.

Alberfid g,
Por Poiidf, !Zbru

25.5.72/RTA .~
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LEYENDAS DE LOS DIBUJOS

Figura 1=

Ao~
Bo=
Com
Do

Procedinmiento controlado
Equipo de transferencia de calor
Plujo de calor

Liquideo de tratamiento
Temperatura real
Presgién = f(Temperatura)
Presidn real

Generador de sefial
Constante

Multiplicador

Presibn medida

Medida de presidn
Medida de temperatura
Temperatura medida
Comparador

Integrador

Correccidén variable
Sumsdor

Temperatura calculada
Generador de gefial

Punto de ajuste de tempsratura

Comparador
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V.-~ Error de temperatura
X.~ Controlador ds temperatura

Y.~ Sefial de control

Flguras 2 y 3.-

El significado de los nimeros estd explicado en la memo-

ria descriptiva.

Fi&um &o""

A.~ Punto de ajuste de temperatura

B,- Controlador de derivacién proporcional
C.~ Controlador preporcional

C!'.,~ Transmisores de temperatura

D.~ Vélvula de control

E.~ Retorno del agua de enfriamlento

F.,~ Agua de enfriamiento

G.~- Controlador proporcional

H.~ Temperatura calculada

I.- Calculo de la temperatura comprensada por presidn
J.- Transmisor de presidn

K.~ Agua de enfriamiento

L.~ Condensador

M.~ Retorno del condensado

N.~ Aparato de reaccién

O.~ Acrilonitrilo, estireno y agua

24-5-72
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P.- Bastireno, acrilonitrilo, copolimero de estireno-acrilo :
nitrilo, agentes de suspensién, agua

Q.~ Camisa o envolvente del aparato de reaccién
R.~ Vdlvula de control

S.- Vapor de agua

T,~ Bomba

U.~- Intercambiador de eslor

Figura 54.-

A,~ Punto de ajuste de temperatura
B.~ Sistema de control de temperatura
C.~ Temperatura calculada

D.- Cdleule de la temperatura compenseda por presidn
E.- Condengador

F.- Transmigor de presién

G.~ Aparato de reaccidn

Hee Transmisorlde temperatura

I.- Agua de enfriamiento

J.~ Vilvula de control

X.,- Vapor de cloruro de vinilo

L.~ Cloruro de vinilo, poli(cleruro de vinilo), agua, agen
te de suspensidn =

M,~ Agitador
N.- Camisa o envolvente del reactor

0.~ Vdlvula de control
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Bigura 5B.-

A.

i

Punto de ajuste de temperatura
B.- Controlador de temperatura
C.- Temperatura calculada

Dy~ gontrolador de lo temperatura de la camisa o envolven-
e

E.~ Controlador del condensador
F.~ Controlador del flujo de agua
G.~ Agua de enfriamiento
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